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(§) nPerlglanzpigmente, ihre Herstellung und ihra Verwandunga 

Die Anmeldung belnftt Parlglanzplgmente mil gruner Pul- 
verfart)e auf Basis von mit Metalloxiden beschichteten Glim- 
merpianchen. die eine Deckschicht aus ehrom{lll)-oxid tra- 
gen, wobei die Chromoxid-Schicht mindestens 0,05 Mol.% 
Phosphat enthaK. Die Pigmente warden dadurch hergestellt, 
daB ein mit Metalloxiden beschichtetes Gllmmerplgment mit 
elner zusdtzlichen Chrom(lll)-hydroxid-Deckschicht belegt 
wird und daB das Pigment nach der Besctiichtung mit 
Chrom(lll)-bydroxid mit elner wiQrigen Ldsung behandelt 
wird, die mindestens 0,05 Mol Pliosphationen, bezogen auf 1 
Mol Chrom(lll) in der SchichtenthSit. (31 37 809) 
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Merck Patent Gesellschaft 
mit beschrankter Haftung 
6100 Darmstadt 



Patentanspruche 

* 

1. Perlglanzpigmente auf Basis von mit Metalloxiden be- 
schichteten Glimmerplattchen, die eine Deckschicht 
aus Chrojn(III)-oxid tragen, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Chromoxid-Schicht mindestens 0,05 Mol.-% 
PhQsphat enthalt. 

2. Perlglanzpigmente nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Phosphatgehalt der Chromoxid- 
Schicht mindestens 0,1 Mol.-% betragt. 

3. Perlglanzpigmente nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Basispigment ein mit Titan- 
dioxid-beschichtetes Glimmerpigment ist. 

4. Perlglanzpigmente nach einem der Anspriiche 1 bis 
3,, dadurch gekennzeichnet, daB der Chromgehalt, 
berechnet als Cr^O^r mindestens 5 Gew.-% betragt. 



Vecfahren zur Herstellung von Perlglanzpigmenten 
mit griiner Pulverfarbe durch Beschichten von mit 
J M(|t.alloxi4en beschichteten Gliininerpigmenten mit 
eiher zusatzlichen Chrom(Iir)^hydroxid-Deckschicht 
und Calzinieren des so gewonnenen Pigments, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Pigment nach der Be- 
schichtung mit Chrora(III)-hydroxid mit einer waBri- 
gen Losung behandelt wird, die mindestens 0,05 Mol 
Phosphationen, bezogen auf 1 Mol Chrom(III) in der 
Schicht enthalt. 

Verfahren nach Anspruch ^, dadurch gekennzeichnet, 
dafi die Losung mindestens 0,1 Mol Phosphat/Mol 
Chrom(III) enthalt. 

Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB zur waBrigen Suspension des mit Chrom 
(Ill)-hydroxid beschichteten Pigments eine ent- 
sprechende Menge Phosphationen zugegeben wird und 
die Suspension wahrend etwa 0,5 bis 2 Stunden bei 
erhohter Temperatur nachgeriihrt wird. 

Verwendung der Perlglanzpigmente nach Anspruch 1 
in Korperpflegemitteln. 
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Perlglanzpigmente, ihre Herstellung und 
ihre Verwendung 



Die Erfindung betrifft Perlglanzpigmente mit griiner Pul- 
verfarbe, die auf der Plattchenoberflache eine Deck- 
5 schicht aus Chrom(III)-oxid tragen. 

Solche Pigmente sind z. B. aus dem deutschen Patent 
Nr. 14 &7 468 an sich bekannt. Zur Herstellung derartiger 
Pigmente werden mit Metalloxiden beschichtete Glimmer- 
plattchen mit einer Deckschicht aus Chrom(III )-hydroxid 
10 versehen, die beim Trocknen und Calzinieren der Pigmente 
in eine Chrom(III )-oxid-Schicht iiberfiihrt wird. 

Um ein Pigment mit optimalen Perlglanzeigenschaften zu 
erhalten, ist es notwendig, daB die die Beschichtung bil- 
denden Primarteilchen eine GroBe von unterhalb etwa 
15 100 nm besitzen sollten, da bei groBeren Teilchen eine 
Streuung des einfallenden Lichts einsetzt, wodurch die 
den Perlglanz bewirkenden Interferenzeffekte beein- 
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trachtigt werden. Wahrend jedoch die Beschichtung mit 
Chromhydroxid so gefiihrt werden kann, daJ3 auch relativ 
dicke Hydroxidschichten in glatter Schicht auf die Un- 
terlage aufgefallt werden konnen, ist es bisher nicht ge- 
lungen, daraus bei der Calzinierung eine geschlossene 
Chromoxid-Schicht zu erzeugen. Vielmehr entstehen beim 
Calzinieren durch Schrumpfungsvorgange bei der Uinwandlung 
von Hydroxid in das Oxid rissige kornige tJberzuge, durch 
welche die Glanzeigenschaften der Praparate stark ver- 
schlechtert werden. In der rissigen und grobkomigen Chrom- 
oxidschicht konnen auch keine Interferenzeffekte auftre- 
ten, so daB die farbende Chromoxidschicht den Basispig- 
mentplattchen eher storend aufliegt. 

Bisher war es nicht moglich, Chromoxid in der fiir eine 
kraftige Griinfarbung notwendigen Menge in geschlosse- 
ner Schicht und in der notigen Feinheit auf Perl- 
glanzpigmente aufzubringen, um hochglanzende Pigmente 
mit den gewiinschten Interferenzeffekten zu erhalten. 

Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zu finden, 
nach dem auch Perlglanzpigmente mit einer Chromoxid- 
schicht in ausreichender Dicke belegt werden konnen, 
ohne daB Glanz- und Interferenzeffekte beeintrachtigt 
werden. 

Diese Aufgabe wurde durch die vorliegende Erfindung ge- 
lost. Es wurde namlich gefunden, daB iiberraschender- 
weise eine chrorahydroxidschicht, die vor dem Gluhen mit 
Phosphationen beladen wird, sich beim Calzinieren zu 
einera gleichmaBigen transparenten iJberzug verdichtet, wo- 
durch Perlglanzpigmente mit gruner Pulverfarbe und sehr 
guten Glanzeigenschaften entstehen. tiberraschenderweise 
wird dieser Ef fekt bereits mit relativ geringen Phos- 
phatmengen erzielt. 
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Gegenstand der Erfindung sind daher Perlglanzpigmeixte 
auf Basis von mit Metalloxiden beschichteten Glimmer- 
plattchen, die eine Deckschicht aus Chrom(III)-oxid tra- 
gen, die dadurch gekennzeichnet sind, daB die Chrom- 
5 oxidschicht fflindestens 0,05 Mol.-% Phosphat enthalt, 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur 
Herstellung von Pisrlglanzpigmenten mit griiner Pulver- 
farbe durch Beschichten von mit Metalloxiden beschich- 
teten Glimmerpigmenten mit einer zusatzlichen Chrom(III)- 
10 hydroxid-Deckschicht und Calzinieren des so gewonnenen Pig- 
ments, das dadvirch gekennzeichnet ist, daB das Pigment 
nach der Beschichtung mit Chrom(III)-hydroxid mit einer 
waBrigen Losung behandelt wird, die mindestens 0,05 Mol 
Phosphationen/Mol Chromhydroxid in der Schicht enthalt. 

T5 Gegenstand der Erfindung ist auch die Verwendung dieser 
Perlglanzpigmente in Korperpflegemitteln. 

Der Vorteil der erfindungsgemSBen Pigmente besteht darin, 
daB nunmehr nahezu beli^ig dicke Chrpraoxidschichten aufge- 
bracht werden konnen, ohne daB eine wesentliche Glanz- 

20 verminderung eintritt, Im Gegenteil ist es so, daB die 
Chromoxidschicht aufgrund ihrer glatten einheitlichen 
Struktur und der kleinen TeilchehgroBe entsprechend 
ihrer Schichtdicke wesentlich zur Bildung der Interferenz- 
farbe beitragt, wobei die optischen Gesetze fiir Inter- 

25 ferenzen in diinnen Schichten gel ten und wobei die Eigen- 
farbe des Chromoxids wie ein zusatzliches Filter wirkt. 
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Durch die Eigenfarbe der Chromoxidschicht besitzen die 
erfindungsgemaBen Perlglanzpigmente eine griine Pulver- 
farbe, wahrend sich die Inter ferenzfarbe aus der Ge- 
samtschichtdicke der Metalloxidschicht und der Chromoxid- 
schicht ergibt. Durch Auswahl des Basispigments und der 
Schichtdicke des Chromoxids kann daher sowohl die ge- 
wunschte Inter ferenzfarbe als auch die Farbsattigung der 
griinen Pulverfarbe beliebig gesteuert werden. 

Als Basispigment kann an sich jedes mit Metalloxiden 
beschichtete Gliiranerpiginent dienen. Vorzugsweise werden 
jedoch mit Titandioxid beschichtete Glimmerpigmente 
verwendet, Bei den als Basispigmente verwendeten Glimmer- 
schuppenpigmenten handelt es sich in der Kegel um Glimmer- 
schuppen mit einem Durchmesser von etwa 5 bis 200 \im und 
einer Dicke von etwa 0,1 bis 5 jjm, die mit einer Metall- 
oxidschicht iiberzogen sind. Als Metalloxidiiberzuge werden 
wegen des vorteilhaften Br echungs index haupsatzlich Ti- 
tandioxid bzw. Titandioxidaquate und/oder zirkondioxid 
bzw. Zirkondioxidaquate verwendet. Zusammen mit diesen 
Metalloxiden oder alternativ dazu konnen jedoch auch 
andere farblose oder ggf. auch farbige Metalloxide, wie 
z. B. Sn02, AI2O3 Oder Fe203 verwendet werden. Ein be- 
sonders haufig eingesetztes Pigment ist z. B, ein Glim- 
merschuppenpigment, bei dem Glimmerschuppen mit einem 
Durchmesser von etwa 5 bis 50 [im und einer Dicke von etwa 
0,5 ^Jm gleichma/3ig mit einer gegebenenfalls hydrati- 
siertenTitandioxidschicht beschichtet sind, wobei die 
Glimmeroberflache eine TiOg-Schicht von etwa 50 bis 
500 mg Ti02/in^ tragt. Diese Perlglanzpigmente besitzen 
je nach der Schichtdicke der aufgefallten Metalloxid- 
schicht verschiedene Inter ferenzfarben. In der Regel 
handelt es sich um Produkte, die bei hoheren Tomperatu- 
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ren von etwa 600 bis 1000 °C calziniert sind. Alle diese 
Pigmente sind bekannt und z. B. in den deutschen Patent- 
schriften 14 67 468, 19 59 998 und 20 09 566 und den 
deutschen Offenlegungsschriften 20 60 850, 21 06 613, 
5 22 14 545, 22 15 191, 22 44 298, 23 13 331, 23 13 332, 

24 29 762, 25 22 572, 25 22 573 und 26 28 353 beschrie- 
ben. 

Durch die Beschichtung der Basispigmente mit Chromoxid 
wird die Inter ferenzfarbe des Basispigments verschoben 
10 in Bereiche, die groJSerer optischer Schichtdicke ent- 

sprechen. Dadurch entstehen insbesondere bei Verwendung 
von Basispigmenten mit- blauer, griiner oder silberner 
Glanzfarbe besonders reizvolle Mischfarben. Grundsatz*- 
lich sind jedoch auch Basispigmente mit gelber oder rot- 
IB licher Interferenzfarbe fiir die Beschichtung nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren. geeignet und liefern Pra- 
parate, die fiir besondere kosmetische Zwecke eingesetzt 
werden konnen. 

Die Beschichtung der Basispigmente mit Chromhydroxid 

20 erfolgt nach an sich bekannten. Methoden. Da stabile 

waBrige Losungen von Chrom(III)-Salzen stark sauer sind, 
kann man entweder so vorgehen, daB die Aufschlammiing . 
des Basispigments in einet stark sauren Chrom{III)-Salz- 
losung langsam neutralisiert wird, wobei das dabei ge- 

25 bildete Chromhydroxid auf die Pigmentschuppen aufge- 

fallt wird, oder es wird zur waBrigen Aufschlammung des 
Basispigments gleichzeitig eine Chrom(III )-Salzl6sung vuid 
eine Base zulaufen lassen, so daB in der Aufschlammung 
ein zur Ausfallung von Chromhydroxid geeigneter pH- 

30 Wert aufrechterhalten wird. Der pH-Wert bei der Fallung 
sollte oberhalb von 3 liegen, bevorzugt wird ein pH- 
Wert von zwischen 4,5 und 9. Zur Einstellung des pH- 
Wertes kann an sich jede Base verwendet werden. Bei- 
spielhaft werden genannt: Ammoniak (in Losung oder gas- 

35 formig), Natronlauge oder Kalilauge. Bevorzugt wird 
Ammoniaklosung verwendet. 
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Zur Durchfuhrung der Fallung kann im Prinzip jede 
Chroin(III)-Ionen-haltige Losung verwendet warden, wo- 
bei dammter auch hydro lysierbare Chroin( III )-Koniplex- 
ionen, wie z. B. der Amminkomplex zu verstehen sind. Vor- 
zugsweise werden Chromchlorid- oder Chromalaunlosungen 
verwendet. 

Die Chrom(III)-Ionen-haltige Losung kann jedoch auch 
in der Aufschlammung des Basispigments in situ er- 
zeugt werden, dadurch dafi man eine Chrom(VI)-Ionen-hal- 
tige Losung mit einem geeigneten Reduktionsmittel , wie 
z. B, Hydrazin reduziert. Dazu kann man z. B. Losungen 
von Kaliumdichromat und Hydrazinsulfat entweder gleich- 
zeitig zu der Aufschlammung so zudosieren, daB immer 
ein leichter tiberschuB des Reduktionsmittels im Reak- 
tionsgefaB vorliegt, oder es kann Chromat bzw. Hydra- 
zinsulfat in der Aufschlammung vorgelegt werden und 
die andere Komponente zudosiert werden. 

Gleich auf welche Weise die Fallxmg erfolgt, sollte die 
Fallungsgeschwindigkeit so eingestellt werden, daB zu 
jedem Zeitpunkt der Beschichtung nur so viel Chrom- 
hydroxid entsteht, wie auf der Pigmentoberflache ange- 
lagert werden kann, ohne daB zusatzlich Keime in der 
Losung entstehen. 

Die Fallung des Chromhydroxids kann an sich bei jeder 
Temper atur zwischen Gefrier- und Siedepunkt der Auf- 
schlammung vorgenoramen werden. Es hat sich jedoch ge- 
zeigt, daB bei relativ tiefen Temperaturen Neben- 
fallungen auftreten konnen. Es wird deshalb bevorzugt 
bei erhohter Temperatur, z. B. etwa 50 bis 100 °C, ins- 
besondere etwa 60 bis 90 °C gearbeitet. Jedoch werden 
auch bei anderen Temperaturen in der Kegel qualitativ 
gute Fallungen erreicht. 
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Nach Auf fallung der gewiinschten Chromhydroxidmenge wird 
noch etwa eine halbe Stunde nachgeriihrt, vorzugsweise 
aiach bei erholiter Tempera tur um etwa 70 °C und es wird 
dann eine Phosphationen-haltige Losung langsam zulaufen 
5 lassen. Zur Vervollstandigung der Umsetzung mit der 

Chromhydroxidschicht sollte danach noch einige Zeit, z. B. 
etwa eine halbe bis eine Stunde bei erhohter Temperatur 
geriihrt werden. 

Zur Lieferung von Phospliationen eignen sich sowohl 
10 Orthophosphorsaure als auch ihre primaren, sekundaren 
imd tertiaren Salze sowie auch polymere Phosphate »Vor- 
aussetzung ist lediglich,' daB sie eine ausreichende Los- 
lichkeit aufweisen, um in wafiriger Losung in die Auf- 
schlairanimg des mit Chromhydroxid-beschichteten Basis- 
15 pigments eingebracht werden zu konnen. Geeignet sind 
neben Phosphorsaure z. B. KH2P0^, **^2^°4 * ^2^' 
NagPO^ . 12 H2O, Na^P^O^ . 7 und (NaPOg)^^. Unab- 
hangig von der Art des Phosphationen-haltigen Mate- 
rials werden praktisch die gleichen Ergebnisse erzielt. 

20 Welche Menge Phosphationen zugesetzt wird, richtet 
sich nach der Menge des aufgefallten Chromhydroxids . 
Es hat sich jedoch gezeigt, daJ3 bereits eine sehr geringe 
Phosphatmenge geeignet ist, die gewiinschte Verbesserung 
der Glanzeigenschaften der Pigmente zu bewirken. So 

25 wird bereits bei einer Menge von 0,1 % Phosphat, bezo- 
gen auf die zur Bildung von CrPO^ notwendige stochio- 
metrische Menge, eine sehr deutliche Verbesserung er- 
zielt. Bei etwa 0,5 % Phosphat wird bereits der voile 
Effekt erzielt. Durch eine weitere Erhohung der Phos- 

30 phatmenge konnen die Glanzeigenschaften der Pigmente 
nicht weiter verbessert werden, es wird aber anderer- 
seits auch kein negativer EinfluB einer hoheren Phos- 
phatmenge deutlich. So konnen ohne wei teres Mengen von 
bis zu 100 % der stochiometrischen Menge und auch weit 

35 dariiber zugesetzt werden, ohne daB das die Glanzeigen- 
schaften der Praparate negativ beeinfluBt. Bei sehr 
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hohen Phosphatmengen kann nattirlich nicht inehr die ge- 
samte Phosphatmenge in die Beschichtung aufgenommen wer- 
den. In jedem Fall sollte die Schicht mindestens 0,05 % 
Phosphat enthalten, vorzugsweise mindestens 0,1 %. 

5 Nach der Beschichtung der Basispigmente mit Chromhydroxid 
und der erfindungsgemaBen Nachbehandlung mit Phosphat- 
ionen werden die Pigmente auf iibliche Weise gewonnen. In 
der Kegel werden sie dazu abfiltriert, gewaschen und ge- 
* trocknet und gegliiht. Beim Gliihen, das bei Temperaturen 

10 von etwa 600 bis 1000 <»C, vorzugsweise etwa 700 bis 900 °C 
erfolgt, wird die Chromhydroxidschicht entwassert und 
in Cr203 umgewandelt. Bei dieser Calzinierung, die iib- 
licherweise fur etwa eine halbe bis eine Stunde erfolgt, 
zeigt es sich, daB die erfindungsgemaBen Pigmente eine 

15 riBfreie Schicht mit sehr guten Glanzeigenschaften be- 
sitzen. Insbesondere zeigen sich die Vorteile des er- 
findungsgemaBen Verfahrens bei splchen Pigmenten, die 
relativ dicke Chromoxidschichten tragen, da bei diesen 
die Gefahr der RiBbildung besonders groB ist, und die 

ZO nach bekannten Verfahren praktisch nicht mit befriedi- 
genden Glanzeigenschaften herstellbar waren. So konnen 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erstmals auch 
Chromoxid-beschichtete Pigmente mit guten Glanzeigen- 
schaften hergestellt werden, die z. B. bis zu 60 % 

25 ^-"^a^a daruber enthalten konnen. Die erfindungsge- 
maBen Pigmente sollten in jedem Fall einen Gehalt 
von mindestens 5 Gew.-% CrjOg besitzen. 

Die erfindungsgemaBen Pigmente konnen wie die bisher 
bekannten verwendet werden, also z. B. als Zusatz zu 
30 Kunststoffen, Farben oder Lacken, insbesondere aber auch 
in der Kosmetik. Dabei werden die neuen Perlglanzpig- 
mente in der Kegel in Mengen zwischen 0,1 und 80 Gew.-% 
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zugesetzt. Ubliche Zubereitungsformen sind z. B. Puder, 
Salben und Fettstifte, z. B. Lidschattenstif te , Lid- 
schattenpuderkompakte , fLiissige Zubereitungen fiir 
Lidschatten und Lidstrich, Make-up in Stiftform, 
5 Make-up-Puderkompakte, Make-up-Emulsionen, Make-up- 
Fettgel, Lichtschutzemulsionen und Braunungsemul- 
sionen, Schaumbadkonzentrate mit Farbglanz und Haut- 
pflegelotionen. Die erfindungsgemaflen Perlglanzpigmente 
zeichnen sich. dabei durch ihre kraftige griine Pulver- 
10 farbe und ihre hervoriragenden Glanzeigenschaften aus. 

In den nachfolgenden Beispielen wird die Herstellung 
einiger erfindungsgemafier Perlglanzpigmente beschrieben. 
Mit gleich gutem Erfolg lassen sich anstelle der dabei 
verwendeten Basispigmente auch andere Basispigmen- 
15 te beschichten und ebenso sind andere Variationen der 
Verfahrensbedingungen entsprechend der vorangegangenen 
Beschreibung moglich. 

Beispiel 1 

Zu einer Suspension von 100 g eines TiO^-Glimmerpigments 
20 mit blauer Interferenzfarbe (PlattchengroJBe 10 bis 
60 urn, 50 % Glimmer, 50 % Ti02) in 2 1 Wasser wird 
bei 70 °C langsam, innerhalb yon 2 Stunden eine Losung 
von 175 g KCr(S0^)2 x 12 in 0^6 1 Wasser zulau- 
fen lassen. Durch gleichzeitiges Zudosieren einer 5 %igen 
25 .NH2-L6sung wird der pH-Wert der Suspension konstant bei 
etwa 6 gehalten. Nach etwa halbstiindigem Nachriihren wird 
innerhalb von 15 Minuten eine Losung von 5 g Na2HP0^ . 
12 in 100 ml Wasser zugegeben und noch etwa 1 Stimde 
bei 70 °C geriihrt. Danach wird filtriert, mit Wasser ge- 
30 waschen, bei etwa 120 °C getrocknet und fur 30 Minuten 
bei 840 gegliiht. 
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Zur Beurteilung der Glanzeigenschaften wird das Pigment 
als etwa 2 %ige Suspension in einen Nitrozellulose- 
Acrylharzlack eingearbeitet und zu einer Folie von 
500 jjm NaBfilmdicke auf einer Karte ausgezogen und 
5 nach Trocknen des Films beurteilt. Dabei zeigt das ge- 

maB dem Beispiel hergestellte Pigment eine kraftige griine 
Interferenzfarbe und einen lebhaften griinen Glanz. 

Ein auf gleiche Weise hergestelltes Pigment, das jedoch 
nicht mit Phosphat behandelt wird, zeigt einen verrin- 
10 gerten Glanz, wobei die Chromoxidbeschichtung zur Bil- 
dung der Interferenzfarbe kaum beitragt. 

Beispiel 2 a bis d 

Eine Suspension von 10 kg eines Ti02-Glimmerpigment 
mit blauer Interferenzfarbe (PlattchengroBe 10 bis 
60 |jm, 49 % Glimmer, 51 % Ti02) in 200 1 Wasser 
wird bei 75 °C langsam (Zulaufgeschwindigkeit 20 1/h) 
mit einer Losung von 17,5 kg KCr( 80^)2 . 12 H2O in 
80 1 Wasser versetzt, wobei durch gleichzeitiges Zudo- 
sieren einer 5 %igen NH^-Losung ein pH-Wert von etwa 
6 aufrechterhalten wird. Wahrend der Beschichtung mit 
Chromhydroxid werden nach verschiedenen Zeiten jeweils 
aliquote Teile der Suspension entnommen und getrennt, 
aber auf gleiche Weise aufgearbeitet. Dazu wird jede Probe 
mit 0,5 g Na2HP0^ . 12 H20/g Basispigment in der Probe 
versetzt, nach halbstiindigem Ruhren filtriert, gewaschen, 
getrocknet und fur 30 Minuten bei 880 °C gegliiht. Dabei 
werden die folgenden Pigmente erhalten: 



15 



20 



25 
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Probe-Nr . 



Chr omoxi dbe s chichtung 
(g Cr202/g Basispigment) 



2 a 



0,168 
0,192 
0,222 
0,231 
0,242 
0,247 
0,266 



2 b 



2 c 



2 d 



2 e 



2 f 



2 g 



10 



15 



Bei der Beurteilung der erhaltenen Pigmente entsprechend 
der in Beispiel 1 angegeb'enen Methods zeigt es sich, dafi 
alle Pigmente einen guten Glanz und hohe Farbkraft be- 
sitzen, und dafi mit steigender Chromoxidmenge die Inter- 
ferenzfarbe in Richtung gelb verschoben wird, wie es der 
Entwicklung von optisch dickeren Schichten entspricht. 

Beispiel 3 a bis i 

Es werden entsprechend Beispiel 1 Pigmente hergestellt, 
wobei jedoch in Abweichung von Beispiel 1 unterschied- 
liche Mengen Na2HP0^ . 12 H^O fur die Nachbehandlung ver- 
wendet werden. In der folgenden Tabelle ist die Phosphat- 
menge, die fiir die einzelnen Pigmente verwendet wird, 
in Prozent der zur stochiometrischeh Umsetzung zu CrPO^ 
notwendigen Menge angegeben. 
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Probe-Nr. Phosphatmenge 

3 a 0 

3 b 0,01 % 

3c O'l % 

3 d 0,5 % 

3 6 I'O % 

3 f 2,0 % 

3 g 4,0 % 

3 h 10.0 % 

3 i 100,0 % 



Die Beurteilung der Pigmente entsprechend der in Bei- 
spiel 1 angegebenen Methode ergibt, daS mit 0,1 % Phos- 
phat bereits der Glanz und die Farbe des Pigments vor- 
teilhaft beeinflufit ist, und daB mit 0,5 % Phosphat der 
15 gewiinschte Grxinton und der gute Glanz erreicht ist, und 
daB hohere Phosphatraengen keine weitere Verbesserung 
mehr bringen. 

Beispiel 4 a bis e 

Es werden entsprechend Beispiel 1 Pigmente hergestellt, 
20 wobei jedoch in Abweichung zu Beispiel 1 zur Nachbehand- 
lung mit Phosphat die in der folgenden Tabelle aufge- 
fiihrten Phosphationen-haltigen Substan2en jeweils in 
einer Menge entsprechend 66 % der stochiometrischen Men- 
ge verwendet werden. 



IPrdhe Phosphatquelle 

4 a 
4 b 
4 c 
5 4 d 
4 e 

Die Beurteilung der Pigmente entsprechend der in Beispiel 
1 angegebenen Methods ergibt, daB die Pigmente unab- 
hangig von der Art der verwendeten Phosphatquelle einen 
10 guten Glanz und eine kraftige Farbe besitzen. 



KH2PO4 
NagPO^ . 12 
Na(P03)^ 
Na.PpO^ . 10 HgO 



GSPHA2 J 



